EVQ-CF & CMO“P3016466/SDG

5.

10,

PATENTE
DE
INVENCIOR

& favor de NALCO CHEMICAL COMPANY, entidad norteamericana,
domiciliada en Chicago (Illinois, EE.UU.), 180 North Michi-

gan Avenue, por "PROCEDIMIENTO PARA IMPEDIR. TA FORMACION.

DE INCRUSTACIONES O DE CORROSICN SOBRE SUPERFICIES METALICAS

MEVORIA DESCRIPTIVA

Ie invencién concierne a la prevencién de los depd
sitos de incrustaciones de dureza sobre las superficies me-
tdlicas que se encuentran en contacto con aguas duras, con-
tenedoras de iones dotados de poder incrustante, y, por oira
parte, con la preparacidn de mezclés o composiciones gue |
sean efectivas para este propdsito. En particular la inven
cidén se refiere 2 la prevencidén de la incrustacidén en las
paredes de metales ferrosos en contacto con salmueras natu

rales y en obtras superficies tales como las de instalaciones

productoras de petréleo, y sistemas de conduccidén de agua.
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Durente mucho biempo, los agentes disolventes
néds efectivos, y econdmicos usados para la prevencidn de
incrustaciones alcalinas tanto en instalaciones productoras
de petrbleo como en sistemas de conduccidn de agua han sido
los polifosfatos inorgénicos., Sin embargo, a causa de los
inconvenientes encontrados en el suministro de estas subs-
tenclas y su incompatibilided con algunos 1fguidos, se ha
requerido el concurso de un fosfato orginico y liguido con
buena solubilidad en soluciones contenedoras de iones acti-
vos, cuya utilizacidén ha llegado a adguirir un desarrollo
gvidente. Por esta razbn, es necesaria la provisién de un
producto lignido gue posea buena solubilidad en los liquidos
pertinentes, y por otra parte tenga efectividad y exiguo cos
te en el tratamiento qufmico por polifosfatos inorginicos.

Uno de los objetos de la presente invencién es la
provisidén de nunevas y mejoradas mezclas y composiciones que
suplan esta necesidad., Otro de los objetos aparecersd oportu
namente,

De acnerdo ¢on la invencién,-se ha encontrado que
las hidroxiaminas fosfatadas, con o sin neutralizacién, son
efectivos inhibidores de la incrustacidn, para la inhibicidn
del depbsito de incrustaciones sobre superficies metdlicas
en contacto con aguas dures, contenedoras de potentes iones
inerustantes, y especialmente para la inh;bicién de la in-
crustacidn producida por salmueras naturales, tal como las
que aparecen en configuraciones ocultas, como por ejemplo

en pozos de petrélso.

En la préctica de la invencidn, la hidroxizmina
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fosfatada o un producto de neutralizacién de la misma, se
infroduce dentro del agua dura o salmuera que estd en con-
tacto con las superficies metédlicas, manteniéndose entre
tanto en la mezcla activa y efectiva, une cantidad preventi
va de la precipitacidén de iones de Qureza del orden de 0,5%
partes por millén.

Los productos necesarios para el propbsito de la
invencidn pueden ser denominados como Ssteres de 4cido po-
lifosférico de las hidroxiaminas. Preferentemente se prepa-
ren por reaccién de hidroxiamina con 4cido polifosférico

/b pentbéxido de fésforo a temperatura elevada, preferente
mente del orden de unos 50 hasta 17500 aunque a veces pue
den usarse unas temperaturas mayores, del orden de 200 a
250°C, dependiendo de la naturaleza de la hidroxiamins que

reacciona, En las primeras fases, la reaccién es exotérmica

"y debe ser llevado cuidadosamente el control de la tempera-

tura. Este perf{odo de la reaccidén debe prolongarse, prefe~-
rentemente, al menos sobre unos 30 minutos. La reaccidn
puede ser llevada a cabo durante un perfodo més largo, en
todo caso hasta por ejemplo, tres o cuatro horas, para ase-
gurar una reaccidn completa. Si ge desea el concurso de un
catalizador, puede hacerse uso de uno tal como un complejo
de eterato trifluorurc de boro. Haciendo uso de 4cido poli-
fosfdérico, la hidroxiamina puede ser adicionada gl 4cido
polifosférico liquido. Reciprocamente, el 4cido polifosféri-
¢0 puede ser adicionado a la hidroxiamina,

El producto resultante de la reaccidén puede ser

usado directamente, o0 ser transformado en una sal por neu-
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tralizacidén parcial o completa con una sustancias aleslina,
como por ejemplo hidréxido sédico o potdsico, carbonato s~
dico, smonfaco o un eminocompuesto bisico tal como hidréxido
tetrametilaménico, metilamine, etilamina, dietilamina, trie
tapolamina, dietanolamina, trietilamina, etilendismina, dis
tilentrisming, piridina, morfolinsg, u otra amina. La amina
debe ser preferible soluble en agua, cuando menos gueé no
destruya la solubilidad en agua..

~Las hidroxiaminas pueden ser sminas relativamente
simples, como por ejemplo dietanclemina, o trietanclamina,
0 puaden poseer naturaleza compleja como los residuos_gsta—
bles obtenidos en la manufactura de trietanolaminé o dé pro-
ductos obtenidos por oxialguilacidén de aminas, Estos produc-
tos pueden ser eminas simples o bien poliaminas. Por pira
parte, pueden poseer un solo grupo hidroxilico, como en el

caso de la aminoetiletanolamina, pero preferiblemente tienen

‘una pluralidad de grupos hidroxilices. La oxialquilacién

de las aminas se lleva a efecto p&r reaceién de un éxido
alquilico por ejemplo éxido de etileno u dxido de 1,2-propi
leno, con una amina contenedora de uno o més &tomos de hidrd
geno activo, Las sminas preferentemente usadas deben conte-
ner al menos un grupo 2-hidroxietilo (-CH,CH,OH) obtenidos
por oxietilacidn. Los grupos de hidré#ilo primafio de las
mismas, poseen mis efectividad que los grupos hidréxilo
secundario, los cuales podrian ser obtenidos por oxipropilae-
eibn gcﬂz - CH - oa;

Sin embargo, la oxipropilacién debe ser usada si el produc
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%0 oxipropilado es después oxietilado para obtener grupos
terminales -2-hidroxietilo. La etilenodiamina por ejemplo
puede ser oxietilamina con cuatro moles de oxido de etileno
por mol de digmina, para obtener una diamina que conteﬁga
cuatro grupos 2-hidroxietilo. Haciendo uso de éxido de eti-
leno y 6xido de 1,2—propileho, pueden ser obtenidos produc-
t0s con embos grupos hidroxietilo e hidroxipropilo. La mag-
nitud de la oxislguilacidn puedentambién ser incrementada an
mentendo el nimero de moles de éxido de alquileno y en algn
nos casos es aconsejable hacer uso de hasta treinta moles de
6xido de alquileno por mol de amina. En general, sin embargo
ello no es necesario para los propdsitos de la invencidn.
Otras aminas que pueden Ser tratadas por oxialquilacidn
para la obtencidén de hidroxisminas, son la dietilentriasmina,
trietilentetramina, y tetraetilenpentamina. Normalmente es
deseable que el grupo hidroxilo apto para ser fosfatado, se
halle separado del &tomo de nitrégeno por al menos un 4tomo
de carhono, y preferiblemente hasta por dos &tomos de carbo
no como en el grupo 2-hidroxietil, Las aminas indicadas para
este propbsito general son bien hidroxialquileminas o alceno
laminas. Se entiende que las mezclas de hidroxiaminas o in-~
cluso las amings individuales pueden emplearse en la prepa-
racién de ésteres fosfatados. De aqui que los productos pug
dan consistir en mezclas de ésteres fosfatados y mezclas de
ésteres fosfatados de hidroxiaminas.

las hidroxiaminas pueden también ser aminas ten-
soactivas gue contengan hasta 8 Atomos de carbono en una

cadena de hidrocarburo. Todes ellas pueden ser obtenidas
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por oxialquilacidn de aminas tensoactivas. También pueden
obtenerse haciendo reaccionar aminas de bajo peso molecular
¥ solubles en agus, con una larga cadena epoxidica contene-
dora de &l menos 8 &tomos de carbono.

Los hidrocarburos tensoactivos o no tensoactivos
que pueden ser empleados conjuntameﬁte con hidroxiaminas
tensoactivas o no tensoactivas, son, por ejemplo, alcoholes
monohf{dricos o polialcoholes contenedores preferiblemente-de
al menos un grupo 2-hidroxietilo, proporcionado por oxiétilg
cién, Los grupos con hidroxilo primario de los mismos, son
més activos que los grupos con hidroxilo secundarip,rlgs
cuéleé podrian ser obtenidos por oxipropilacidén. Sin embargo,
la oxipropilacién puede ser usada si el producto oxipropilad¢
es luego oxietiladquara proporcionar grupos terminales 2-
hidroxietilo. Por otra parte, los’ grupos reactivos hidréxi-
los pueden ser incorporados haciendo uso de uneg larga'cadena

epoxfdica por ejemplo contensdors de al menos 8§ &tomos de

carbono en la cadena. Tales compuestos, pgeden también conte

© ner grupos oxigenados en la cadena. En suma, puede:hacerse

uso de sgentes tensoactivos monohidricos cbtenidos por oxial
quilacidn, ¥y provistos de un grupo terminal 2-hidroxietilo.
Los complejos preferidos para la inclusidén de los
susodichos polialcoholes, se obtienen por oxietilacidén de
glicerina con 1,5 hasta 2,5 moles de éxido de etileno por
mol de glicerina, o squéllos en los que dichos polialcoholes
se obtienen por oxietilacidn de sorbitol con una cantidad de
$xido de etileno de entre 2 y 20 moles por mol de sorbitol,

o aquéllos en los gue dichos polislcoholes se obtienen por
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oxietilacidén de trimetilolpropano con 1,5 a 2,5 moles de
6xido de etileno por mol de trimetilolpropano, o bien aque-
llos en los que dicho agente tensoactivo monohidrico se ob
tiene por la oxietilacidén de glquilfenoles por ejemplo éonﬁg
niendo de 4 g 12 dtomos de carbono en el grupo o grupos de
elquilo, preferiblemente nonilfenol o dinonilfenol o mezclas
de ellos, o slcoholes primarios conteniendo de 6 a 18 &tomos
de carbono, preferiblemente alcohol, tridecilico o mezclas d
alcoholes que posean de 6 a 10 4tomos de carbono, con 2 g 20
o preferiblemente de 4 a 14 moles de 6xido de etileno por
mol de tal substancia monohidrica. _

Los productos pueden consistir en ésteres fosfatg
dos mixtos y mezelas de Ssteres fosfatados de: hidroxiaminss
no tensoactivasy hidroxiamihas tensoactivas; hidroxiaminas
tensoactivas o no; hidroxiaminas no tensoactivas y/o hidro~
carburos hidroxilicos tensoactivos o no; hidroxiaminas
tensoactivas y/o hidrocarburos hidroxflicos tensoactivos
0 no, hidroxiaminas tensoactivas, hidroxiaminas no tensoac-
tivas y/o hidrocarburos hidroxflicos tensoactivos o no.

Los esteres fosfatados resultantes tienen un pro-

.medic de al menos uno y hasta todos los hidréxilos de los

‘grupos hidroxiamino y de hidrocarburos hidroxilicos, si es.

que estén presentes reemplazados por grupos de &ster fosfa-
tedo derivados de 4cido polifosférico o pentdxido de fésfo-

ro, constando esencialmente dichos grupos de éster fosfatado,

de uno o ambos miembros seleccionados del grupo consistente

en



5e

10.

15.

20.

25.

0 0
it n
LI

024 CH

Cbmo ha sido expuesto previamente, los compueétos
proporcionados por la invencién, incluyen no sélamente éste-
res libres, sino también las sales de 1os ésteres derivados
de una neutralizacidn parcisl o completa de los grupos de
éster fosfatado.

La invencién serd ilusitrada ulteriormente con ejem

plos adjuntos, los cuales no son limitativos, y cuys dosifi

. cagifn se establece en tanto por cientobn peso o menos que

se indique de otra manera.
EJEMPLO 1. ]

100 partes de etilendieming completamente oxietila
da, obtenida por reaccidn de 4 moles de 6xido de etileno con
1 mol de etilendiamina, se dispusieron en un vago de reaccidk
¥ se adicionaron graduslmente 25 partes de &cido polifosféri
co, con agitacidn constante 8l tiempo que la temperature de
la reaccién se incrementd hasta 100°C. Ia precitada tempera
tura Se mentuvo a 100°C durente 30 minutos. Posteriormente
los productos de la reaccidén fuercn enfriados y se afiadierdn
20 partes de N-propanol y 150 partes de agua.

EJEMPIO 23

50 partes de 4cido polifosférico fueron adiciona-
das a 100 pertes de un residuo de trietanolamina {Aming N-1).
con la sgitacidén de la mezcle mantenida de maners constante,
al tiempo que la temperatura se elevd graduslmente hasta
100°C. Tos productos de la reaccién fueron enfriados y se

adiciornaron 150 partes de égua.
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EJRMPLO 3.

400 partes de égido polifosférico fueron adiciona
das & 250 partes de un residuo de trictanolamina (Amins F-1)
con agitacién mantenida mientras que la temperaturs se ele-
v6 gredualmente haste 150°C, El producto resultante fué ca-

lentado hasta 130°C ¥ nantenido = esta temperaturs durante

"1 hora. Finalmente fué enfriado ¥ se adicionaron 250 partes

de ggug.
EJEMPLO 4.

100 partes de Acido polifésférico fueron adiciona-

. Gas a 200 partes de aminocetiletanolamina, la cual previamen

te se calentd a 7000. Durante la adicién, se mantuvo una agi
tacién constante y la femperatura se incrementé gradualmente
hasta 120°C, Posteriormente se sostuvo a 120°C durante 30
minutos, y una vez enfriado, fueron afiadidas 600 partes de
agua.

EJEMPLO 5,

200 partes del producto obtenido en el ejemplo 3
fueron mezcladas con 100 partes de sosa ciustica 1fquida al
50%.

EJFMPLO 6,

400 partes de dcido polifosférico fueron afiadidas
a 250 partes de un residuo de trietanolamina (Alcanolamine
SB), en un vaso de reaccidn, con agitacibén constante, mien-
tras que la temperatura se elevd gradualmente hasta 200°c.
Los productos de la reaccién fueron enfriados, y se afiadif

finglmente 250 partes de agua.
EJEMPLO 7.
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125 partes de un residuo de trietanolamina (Amina
F-1), fueron mezelados con 125 partes de une mezcla de 607
de N,N'-dietanoletilendiemina y 40# N-N'-tetraetanoletilen
diemina, y la mezcla se calent$ hasta 50°C, La mezcla de
eminas fué adicionada a 400 partes de &cido polifosférico

con ggitacidn constants mientras gue la temperatura se elevéd
ksl

‘2 150°C. Ia mezcla se mantuvo a 150°C durante 30 ninutos, ¥y

enfriando haste una temperatura inferior de 100°C, se adicio
neron finglmente 250 partes de agua. '
EJEMPLO 8,37

_ 300.partes del producto obtenido en el.ejemplo 7,
fueron mezcladas a temperatura ambiente, con 100 partes de
sosa cdustica liquida al 50%.
EJEMPLO 9.

400 partes de dcido polisfosférico fueron adicio-~
nedas a 300 partes de un residuo de trietanolamina (Amina
F-1) en un vaso de reacci&ﬁ, en tanto que, manteniendo la
agitacién, se elevd la temperatura hasta 140°C. Ia mezcla
fué enfriada por debajo de los 100°C y se afiadieron 300
partes de agua.

EJEMPLO 10,

Una mezcla de 125 partes de un residno de triete-
nolaming (Alcanclaming SB) y 125 partes de un residuo de
trietanolamina (emine N-l) fué calentada hasta SOOC ¥ se
afiadieron poco a poco 400 partes de &cido polifosférico,
manteniendo la agitacidén y aumentando la temperéturd hasta

o
145°C. El producto-resultante se enfrié haste los 100 C y

se adicionaron 250 partes de agua.
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EJEMPIO 11

Una poliamina oxietilada, se prepard haciendo
reaccionar 37 partes de 4xido de etileno con 63 partes de
poliamina comercial (Polismina H sélidaj ¥ 300 partes de
este producto se neutralizaron con 125 partes de dcido a~
cético, 2l 9%%. Bl producto se enfrid hasta 80°C y se adi
cionarén 100 pertes de alcohol N-propilico. Posteriormente
se adicionaron 100 partes de deido polifosfdrico en tanto
que la temperatura se £ incrementando hasta 130°C. ILa
temperatura fué mantenida @ los mencionados 130°%C durante
30 minutos, Después el producto se enfrid hasta 90°C y se
adieionaron 300 partes de agua. -
EJEMPLO 12

100 partes de la poliamina oxietilada descrita
en el ejemplo 11, fueron neutralizadas con 50 partes de &
cido acético al 99% en tanto que la temperatura se mante-
nia por debajo de 90°C. A este producto se le ha adiciona~
do 350 partes de un residuo de trietanolamina (Amina N-1)
y posteriormente se afladieron 700 partes de dcido poli-
fosfdrico con agitacidn y adeptando un incremento continuo
de temperatura hesta 13006. La mezcla reaccionante se man~-
tﬁvo a esta temperatura durante una hora y posteriormente
fué enfriada hasta 95°C, adiciondndosele finalmente 300
partes de agua,
EJEMPLO 13

100 partes del producto del ejemplo 12, se mezcla
ron con 50 partes de sosa cdustica liquida al 50%.

EJEMPLO 14
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400 partes de fcido polifosférico se calentatron
hesta 70 gredos centigrados, y se adicionaron 250 partes
de un residuo de trietanclemina (Amina N-1) con agitacién,
en tanto que la temperatura de reaccién.se mantenia entre
100 y 110%C. Esta temperatura se mantuvo durante 3/4 par-
tes de la adicién de la hidroxiamina, en tanto que eﬁ la
cuarta parte restante de la precitada adicidn, la tempera~-
tura fué elevada hasta 130°C. Tal temperatura de 130°C se
mantuvo durante 30 minutos, y el producto resultante se
enfrié posteriormente hasta 9500, en cuyo momento se adi-
cionaron 250 partes de agua.

EJEMPLO 15 '

125 partes de un resfduwo de trietanolamina (Alca-
nolamine SB) y 125 partes de un residuo de trietanolamina
(Amina N-1), se combinaron & une temperatura de 50°C, con
agitacibn, y a tal mezcla se le adicionaron 400 partes de
deido fosférico con agitacidn, tras cuyo tratamiento se per
mitié que la temperatura de la mezela reaccionante se incre
mentara hasta 150°C,

Ia mezcla reaccionante se mantuvo a 150°C durante
treinta minutos, y una vez enfrisda por debajo de 100°C,
se le adicionaron 250 partes de agua.

EJEMPLO 16

300 partes de un residuo de trietanolamina (Amina

N-1) y 100 pertes de etilenodiemina completamente oxieti-
‘lada (ver ejemplo 1), fueron mezcladas con egitacidn y ca-
‘lentades a 50%, Ia mezcla de hidroxieminas fué afiadida en

[Q%onces 2 750 partes de dcido polifosférico a 70°C, mante-
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niendo la agitacidn, e incrementando la temperatura de la
mezc¢la reacelcnante hasia 130°C, cuya temperatura se mantuy
vo durante 30 minutos. Tos porductos de la reaccidén se en-
friaron por debajo de 100°% Y se adicioﬁaron finalmente-

700 partes de =2gua.

EJEMPLO 17
100 partes del producto del ejemplo 16 se combi-

naron con 50 pertes de sosa cadstica 1lfquida,

EJEMPLO 18

300 partes de N,N'~tetrastanoletilendiamina, ca~
lentadas e - 50%, fueron afiadidas a 430 partes de dcido
polisfosférico, aumentdndose la temperatura haéta 7o°c eén
agitacidn y permitiendo posteriormente que la temperatura
de la mezola se inorementase hasta 1309C.

Tal temperatura se mantuvo durante 30 minutos,
enfriando despuds por debajo de 10000, ¥y se adicionaron

500 partes de agua.

EJEMPLO 19

El proceso es idéntico al del ejemplo 18, 2 ex-
capeidn de que se hizo uso de 860 partes de deido polifos-

férico, y se adicionaron 800 partes de agua.

EJEMPLO 20

300 partes de dietanolamina, seafadicron a 480
partes de dcido polifosférico, previamente calentado has=
ta 70°%C con agitacidn y dejendo subir la tempveratura de

la mezela resccionante hasta 130°C cuye temperatura se man

$uvo durante 30 minutos, y posteriormente se enfrid por de

bzjo de 100°%, ediciondndose finalmente 500 partes de agua.
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EJEMPLO 21

E1l mismo procéedimiento que en el ejemplo 20, &
excepeidn de que se emplearon 960 partes de decido polifos
férico, y se adicionaron 800 partes de égua.

Las hidroxiaminas fosfatadas fueron evaluadas en
cantidad variable como unhibidores antiincrustantes, ca-~
lentando la salmuera por un periodo predeterminado, y de-
terminéndose despuds la cantidad de carbonato cdleico o
sulfato cdlcico retenido en soluciédn.

Se prepardé una salmuera que contiene carbonato
cédleico, adicionando a agua destilada, 5180 miligramos por
litro (mg/1) de NaHCO, ; 22,200 mg/1 de NaCi, 6 me/1 de
Na,50,, 366 mg/1 de Mgll,.6H,0, y finalmente 2000 mg/l de
Call,. El agua fuéd rociada con dioxido de earbono por 30
minutos antes de la adicién de las sales, y posteriormen-
te durante 30 minutos después de la adicidén de tales come
puestos. Esta composicién , es mencioneda de ahora en ade-
lante como salmuera A, |

| Para la preparacién de una salmuera para el ensa~
yo contra el sulfato cdleico, se prepararon dos salmueras
distintas. Ia primera, salmuera B, se obtuvo disolviendo
7,5 gramos de cloruro sédico ¥y 8,33 gramos de cloruro cél=-
cico, en agua destilada suficiente para obtener un litro
de solucidn., La segunda, salmuera C, se obtuvo disolvienw
do 7,5 gremos de cloruro sédico, mds 10,66 gramos de Na,
504 en agua destilada en suficiente cantidad para obtener
un litro de solucidn. Estas dos salmueras se mezelaron en

partes iguales y los enseyos fueron conducidos con la adi-
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cibén de proporcicnes variadas de productos quimicos obje-
to de tales enssyos. Estas pruebas, se realizaron a distin
tas temperaturas,'y en periodos predeterminados de tiempo.
Le cantided de sulfato cdlecico en solucidn, se determind
al fin de cada prueba; realizdndose algunos ensayos bajo
condiciones estdticas, y obtros con agitacidn. _

Los siguientes ejemplos 22 dl 34, ilustran los
resultados obtenidos con composiciones de los tipog expues
to8 en los ejemplos 1 a 21.

EJEMPLO 22 )

En este ensayo se hizo uso de la salmuera A, 2 la
femperatura de 5400, durente 20 horas bajo un siéteha'ééﬁé
tico, por ejemplo sin agitacidén., Ia salmuera se sembré con
100 mg/1 de carbonato cdleico,

En una prueba de control, sin adicién de produc-
tos quimicos, se obtuvo un contenido en carbonato célcico,
de 1800 mg/l en el comienzo del emsayo, reteniéndose sola-
mente 540 mg/l. Todo el carbonato cdlcico fué retenido con
la adiecidén de 10 ppm de la composicién del ejemplo 3. Co-
rrespondientemente, se realizaron ensayos con otros inhi- -
bidores comerciales, y ninguno de ellos produjo la reten-
cibén de todo el carbonato cdlcico, bajo unas mismas condi-
ciones de concentracién.

EJEMPLO 23
La prueba se condujo en las mismas condiciones

que en el ejemplo 22, con la salmuera A, a excepcién de

que la salmusra no fué sembrada con carbonato cdlcico. El

control anterior a2l calentamiento, puso de manifiesto un

contenido inicial en la salmuera, de 1840 mg/l, mientras
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que después del calentamiento, durante 20 horas s 54°C,
se retuvieron 680 mg/l. La adicidén de 5 ppm y 10 ppm de
la composicidén del ejemplo 3, en ambos casos determind
que todo el carbonato edlcico fuese retenido en soluoidn.

Ia adicién de 5 ppm de la composicidn del ejemplo

"5, produjo que 1720 mg/1l de carbonato cdleico, fuese rete-

nida en solucién. ¥

por medio de la adicién?de 10 ppm del
mismo producto quimico, se logré que todo el carbonato c¢dl
cico quedase retenido.

EJEMPLO 24

El ensayo se condugo tratando con la salmuera A

en condlclones estétlcas ¥ bajo 7%, dubente un tlempo

de 20 horas, y haciendo uso de_distintas concentraciones
de soluciones desincrustantes. E1l control anterior a la
precipitacién didé como resultado la existencia de 1800 mg/a
de carbonato cdlcico. Posteriormente, el ensayo obtuvo
420 mg/1l de carbonato cdleico. Ia mezcla del ejemplo 3, con
2,5 ppm, produjo la retencién de 1020 mg/1 de carbonato
cdleico, y con 5,0 ppm, se retuvieron 1280 nz/l del preci-
tado producto al tiempo que con 10 ppm, la retencidn fué
de 1520 mg/1.
EJEMPLO 25

El ensayo se condujo de igual modo que en el ejem
vlo 24, a excepcibn de que la salmuera se sembrd con 150
mg/l de carbonato cdlcico. La cantidad de carbonato célei-
¢o0 retenida en solucidn antes de la precipitacidén fué de
1760 mg/1l , y en el final del ensayo el contenido era de

460 mg/l. Las composiciones de los ejemplos 3 y 5, fueron
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ensayadas ambas a2 unas eohcentraciones de 1 ppm, 2,5 ppm,
5 ppm y 10 ppm, constatdndose su efectividad al menos par=
cialmente, como inhibidores en la precipitacidn del carbo-
nato cdleico, a excepcidn de la composicidn correspondien-
te 2 1 ppm.

EJEMPLO 26

El ensayo se condujo haciendo uso de la salmuera
A, 2 94°% durante 20 horas, y seglin un sistema estdtico.
Lo salmuera se sembrd con 75 mz/l de carbonato cdlecico.

El control anterior a le precipitacién, puso de
manifiesto que se retuvieron 1760 mg/l de carbonato cdlci-
co. ﬁespués de la precipitacidn se retuvieron 250“mg/i.de
tai substancia:; Las composiciones de los,ejemploé 3y5
produjeron una meyor efectividad en la retencidn de tal
compuesto, para concentraciones de 10 ppm, 20 ppm ¥ 30 ppm.
A 30 prm, la composicién del ejemplo 3 produjo que todo
el carbonato cdleico fuese retenido en solucidn, A igual
concentracién, la concentracién del ejemplo 5 produjo la
retencidn de 1500 mg/l. Los ensayos comparativos acerca de
agentes desincrustantes de tipo comercial, de concentracio-
nes equivalentes, mostraron que estos dltimos poseen una
efectividad inferior,

EJEMPLO 27

El ensayo se condujo haciendo uso de la salmuera
A, bajo una temperatura de 7l°c, durante 20 horas, en gis-
tema estdtico y sin rociado. E1 control anterior a la pre-
cipitacidn puso de manifiesto la retencidn de 1600 mg/1 de

carbonato cdleico, mientras que el control posterior obtu~
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vo 480 mg/1 del susodicho compuesto,
Con la adicidn de 5 ppm, y 10 pﬁm, de muestras

de la referida salmuera, la composicidn del ejemplo 3 pro-
dujo la retencidn de 1300 y 1540 mg/1 dé carbonato cdleico
respectivamente, Por su parte la composicidn del ejemplp

6 produjo la retencién de 600 mg/1, bajo la dosificacién
de 5 ppm, y 1320 mg/1l, con la dosificacién de 10 ppm.Le
composicidn del ejemplo 7, produjo la retencién de 1000
ng/1l de carbonato c¢dleico bajo la Gosificacidn de 5 ppm,

¥y 1480 mg/l con la dosis de 10 ppm. Ia composicidn del &-

Jemplo 9 produgo la retencidn respective de 920 mg/l y

1440 ng/1l con dosificaciones de 5 ppm y 10 ppm. Ia compo-
sicién del ejemplo 10 produjo la retencidn de 1340 mg/l

de carbonato cdleico bajo la dosificacién de 5 ppm, y 1600
mg/1 con 10 ppm. Asi esta composicién tuvo compléta efecti
vidad bajo una disolucién de 10 ppm. Un producto comercial
produjo la retencidén de 580 mg/l de carbonato cdlcico ba=
jo la dosificacién de 5 ppm, y 1300 mg/l & 10 ppm.

EJENPLO 28 | '

El procedinmiento se lleva a efecto'de igual modo
que en el ejemplo 27, a excepcidén de que la salmuera fué
rociada con 150 mg/l de carbonato ecdleico. ¥l control an=-
terior a la precipitacidn retuvo 1800 mg/l de carbonato

cdleico, mientras que el control posterior producjo la re-

tencidn de 480 mg/1l.

La adicién de 10 ppm de la composicidn del ejem~
Pplo 3, produjo la retencién de 1780 mg/l de carbonato cdl-

cico, mientras que la adicidén de 10 ppm de la composicidn
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del ejemplo 5 origind la retencidn de 1560 mg/l. Por otra
parte,la adicidén de 10 ppm de la composicidn del ejemplo
9 fué causa de la retencidn de 1520 mg/l, y la adicién de
10 ppm de la composicidn del ejemplo 10'produjo la reten-
cién de 1760 mg/1l de carbonato cdlecico. Un producto qui-
mico comercial, bajo una concentraecidn de 10 ppm produjo
por su parte la retencidn de 1480 mg/1,
EJEMPLO 29
El ensayo se condujo de igual modo qﬁe en el ejen

plo 28, El control anterior a la precipitacidnm didé 1560 . -
ng’l de carbonato cdlecico, en tanto que el posterior puso de
manifiesto la existencia de 340 mg/1 de tal compueétoéuﬁé-
jo una dosificacidén de 10 ppm, la composicidn del ejemplo
3 produjo la retencidén de 1160 mg/l; la composicidén del
ejemplo 11, origind la retencidn de 480 mg/l, la composi-
cidn del ejemplo 12 produjo la retencidn de 1060 mg/l, la
composicidn del ejemplo 13, produjo la retencidn de 940
mg/1, la composicidn del ejemplo 14 produjo la retencién
de 1280 mg/1, la composicidn del ejemplo 15, 1320 mg/l,
la del ejemplo 16, 1240 mg/l, y finalmente la composicién
del ejemplo 17 retuvo 1200 mg/l de carbonato de cdlecico.
EJEMPLO 30 |

_ Una mezcla de 50 ml de salmuera B y 50 ml de sal-
muera C, fueron usados en el presente ensayo, que se condu-
Jo bajo 7100, durante 30 horas, y segin un sistema estdti-
co. Un control de prueba anterior a la precipitacién, puso
de manifiesto la existencia de 3200 mg de sulfato cdlcico

por litro, caleuledo como carbonato cdlecico. Despudd:del
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ensayo, la concentraciéﬁ era de 2300 mg/1 . Las composi-
ciones de los ejemplos 3 y 5, bojo dosificaciones de 1 ppm
produjeron retenciones de 3100 y 3000 mg/1l respectivamente.
EJEMPLO 31 ‘ |

El. ensayo se condujo de igual modo que en el ejenm

plo 30, =2 excepcidén del hecho de mantener una temperatu-~

- ra de 105°C durante 6 horas, con agitacién. E1 control an-

terior a la precipitacién puso de manifiesto la existen-
¢cia de 3100 mg/l de sulfato cdleico, calenlado como car-
bonato cdleico. Al final del ensayo, la concentracién era
de 2000 ng/1l. La composicidn del ejemplo 5, con una, dqgifi—
cacién de 50 ppm originé la retencién de 2900 mg/l, ¥ ba-
jo una dosificacidn de 100 ppm, 3000mg/1l; mientras que fi-
nelmente con una dosificacién de 2000 ppm, 3100 mg/l.
EJEMPLO 32 |

El emsayo se condujo como en el ejemplo 31, & ex—
cepeidn de que la temperatura fué de 121°C, y el tiempo de
20 horas. E1 control anterior a la precipitacidn daid 2800
mg/l de sulfato cdleico, calculado como carbona%o céleico,
al tiempo que se midieron 2050 ng/1 el final del enseyo.
La composicidn del ejemplo 5, bajo la dosificacién de 50
ppm, origind la retencidn de 2600 mg/l, y bajo la dosifi-
cacién de 100 ppm, 2800 mg/l.
EJEMPLO 33

Tas condiciones de la prueba fueron idénticas a
las del ejemplo 32, Con anterioridad a2 la precipitacidn,
se midieron 2800 pg/l de sulfato cdleico caleulado como

carbonato célcico, mientras que 2l final del ensayo se mi-
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dieron 1500 mg/1l. La composicién del ejemplo 5, bajo una do-
sificacién de 10 ppm, produjo la retencién de 2800 mg/l de
sulfato cdlcico. Agentes desincrustantes comerciales bajo do-

sificaciones idénticas, mostraron menor efectividad.

EJENMPLO 34.

Las condiciones del ensayo fueron iidénticas a
las del ejemplo 30 a excepcidén de que fueron mezclados para
la formacién de la solucidén, 100 ml de salmuera B y 100 ml &
salmuera C. EL control anterior a la precipitacidén expuso la

existencia de 3000 mg/l1 de sulfato cdlcico, calculado como

" carbonato cdleico mieﬁtras que el final del emsayo, el con-

trol puso de manifiesto la existencia de 2075 mg/l. Bajo
una dosificacién de 0,5 ppm y 1 ppm las composiciones de

los ejemplos 3, 12, 13, 14, 15, 16 ¥ 1%, mostraron la total
inhibicién en la precipitacién del sulfato cilcico. La com-
posicién del ejemplo 11 produjo la retencién de 2400 mg/l de
sulfato cdlecico bgjo 0,5 ppm, y 2900 mg/l bajo 1 ppm.
EJEMPLO 35.

300 partes de alquilamina oxietilada 010-014 fa~
bricados por reaccidn de dos moles de déxido de etileno con
un mol de amina de coco, se unieron en un vaso de reaccién.
Se adicionaron posteriormente 15 partes de dcido acético al
99% y se mezclaron durante 15 minntos. Después, se adiciona-
ron gradnalmente, 180 partes de &cido polifosférico, con
agitacidén constante, manteniendo 1z temperatura de la mezcla
reaccionante, por debajo de 100°C. Una vez que el 4cido es-
tuvo totalmente adicionado, la temperatura se mantuvo a 100%

durante 30 minutos.
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EJEMPLO 36.

' El procedimiento fué el mismo que on el ejemplo
35, a excepecidén de que se hizo uso de 2;0 partes de 4cido
acébico al 99% en vez de las 15 partes utilizadas en el
ejemplo 35.

EJEMPLO 3;..

El,procedimiento fué el mismo que en el ejemplo
35, a excepcién de que se hizo uso de 100 partes de alcohol
n-propil, en vez de las 15 partes de dcido acdtico ol 99%.
El producto resultante se enfrid hasta 88°C y se mezcld pos
teriormente con 100 partes de n=~propanol y 300 partes gg
agua.
EJEMPIO_38. '

El procedimiento fué el mismo que en el ejemplo
37, e excepcidén de que 100 partes del producto resultante
fueron mezcladas con. 45 partes de potasa ciustica al 45%.
EJRMPLO 39. ' |

700 partes de fcido polifosférico se calemtaron
hasta 50°C en un.: matraz de tres bocas, con agitacién, Una
mezclg de 100 partes de amina de coco oxietilada, preparads
segin se ha descrito en el ejemplo 1, y 300 partes de un
residuo de trietanolamina, se adicionaron poco a poco al éci
do polifosférico, en tanto que la masa reaccionanfe era con
ducida a una temperatura de 14500, manteniéndose una tempe-
retura de 150°C, dursnte 30 minutos, enfridndose luego 1os
productos resultantes hasta 100°C vy adicionando finalmente
525 partes de aglas
BEJENMPLO 40.
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100 partes del precducto del ejemplo 39 se mezcla-
ron con sosa cdustica al 50% .

EJEMPLO 41.

100 partes de amina de coco oxietilada, preparada
segin se ha descrito en el ejemplo 35, se mezclaron con 100
partes de alcohol tridecilico oxietilado (4,5 moles de dxido
de etileno por mol de alcohol tridecilico), asi como con 300
partes de un residuo de trietanolamina (emina N-1) calentén
dose la solucidn obtenida hasta 50°C. Esta mezela fué adicio
neda poco & poco a 830 partes de &cido polifosférico calen-
tedo a 50°C en un matraz de tres booas, con ggitgcién..pg
temperaturs se reguld en forme creciente hasta unos 140 o
145°C durante 15 o 20 minutos, y el producto resulitante se
enfrié posteriormente por debajo de 100°C, 7 se le adicione-
ron 600 partes de agua y 50 partes de n-propanol.

EJEMPLO 42,

El procedimiento se llevd a efecto de iguel mane-
re que en el ejemplo 41, a excepcidén de que la proporcidn de
dcido polifosférico se redujo a 700 partes, y la cantidad de
amina de coco oxietilada se redujo a 50 partes, mientras que
finalmente la cantidad de agua adicioneda al final de la ope
racién fué de 500 partes.

EJEMPLO 43.

100 partes del producto del ejemplo 41 se mezcle-
ron con 50 partes de una solucibén de hidréxido sébédico al
50%.

EJEIPLO 44.
100 partes del producto del ejemplo 42 se mezcla-



5

10.

15.

20,

25,

. EJEMPLO 46.

- 24 -

ron con 50 partes de una solucidén de hidréxido sbédico al

50%.

EJEMPLO 45,

100 partes de emina de coco oxietilada tal como
la descrita en el ejemplo 35, juntamente con 100 partes de

alcohol tridecilico oxietilado, andlogo al desorito en el

ejemplo 41, 100 partes de glicerina oxietilada, y finalmen-

te 300 partes de un residuo de trietanolamina (Amina N-1),
se mezclaron y calentaron hasta una temperatura de 50°C,

obteniendo una c¢lara solucidén a la que se adicionaron 1000

partes de dcido polifosférico, en un matraz de ires boces,

nanteniendo una adecuade agitacidn. Se permitié que la tem-
peratura ascendiera hasta unos. 145-150°0 mientras dursba la
adicidn de la mezcla, y después enfriando por debajo de 100°
C, se adicionaron al producto resultante, 500 partes de aguz

y 50 partes de n~propanol.

100 partes del producte del ejemplo 45, Se mezela

ron con 50 partes de una soluecidn acuosz de hidréxido sbdi-

co al 50%.
EJEMPLO 4%.

400 partes de dcido polifesfdérico se calentaron
hasta T0°C y se le adicionaron 250 partes de un remsnente
de trietanolemina (Amina N-1) manteniendo la agitacién, asi
como la temperatura de la mezcla reaccionante entre 100 y
110%C, Esta temperatura permanecié invariable durante la
adicién de las 3/4 partes de la emina, en tanto que durante

la adicidn de la cuarta parte restante se inerementé la tem
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peratura hasta 130%, menteniéndose esta Yltime temperatura
durante 30 minutos. '

400 partes de este producto, se calentaron hasta
una temperatura de 100°C en un matraz de tres bocas, en
donde se adicionzron 200 partes de un grupo epoxidico-que
contiene 8-10 Adtomos de carbono, segin la fémula:

H H H
-1 ]

R-O-C-Q;QI
N
en donde R equivale al grupo alguilico con 8-10 4tomos de
carbono {por ejemplo Epéxido n® 7). E1 epbxido se adicioné
gradﬁalmente y la temperatura se fué sumentando hasta unos
140 o 145°C, en donde se mentuvo durante 3 horas. El produc
to se calentd posteriormente hasta 200°C y después se enfrié
por debajo de 100°C. Finelmente se adicionaron 300 partes
de agus. '
EJENPLO 48,

' 350 partes de 4cido polifosférico se calentaron
hasta 50°C en un matraz de 3 bocas, en donde se adicion
lentamente y con agitacién une mezcla de 150 partes de un
residuo de trietanolamina (Amina N-1) y 200 partes de un
grupo epox{dico de cadeng larga tal como el descrito en el
ejemplo 47. Se permitid que la temperatura aumentase hasta
13500, donde se mantuvo durante 30 minutos, enfriéndose
posteriormente la mezclg por debajo de 100°C y adiciondndo
se finglmente 400 partes de agua, 450 partes de una solucidr
scuosa de sosa cdustica al 50% y 75 partes de m-propancl.
EJENPLO 49,

480 partes de etilendiamina oxietilada (25,7%
de etilendismina més 74,3% de 6xido de etileno), 200 partes
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del grupo epoxidicefie cadena larga'descrito en el ejemplo
47 ¥y, finalmente, tres partes de trifluoruro de boro se adi
cioneron en un matraz de tres bocas, y se calentaron con
agitacidén hesta 150°C, manteniéndose tal temperatura durante
1 hora. 100 partes de este producto se adicionaron poco a
poco a 300 pertes de 4cido polifosférico calentado a 50°C

en un matraz de tres bocas, manteniédndose la temperatura
por debajo de 130°C hasta completar la adicién, y ascendiég
do.posteriormente la temperatura a 130°C, la cual se mantuvo
durante 30 minutos. Los productos se enfriaron después por
debajo de 100°C, adicionando posteriormente 700 partes de
agua, 100 partes de n-propanol, y 200 partes de una solucién
de sosa cdustica ecuosa al 50p.

EJEMPIO_50,

200 partes de etilendiamina oxietilada, obtenida

.por reaccidn de 3 moles de etileno con un mol de etilendia-

mina, juntamente con 200 partes del grupo epoxidico de cade
na largs descrito- en el ejemplo 47, y dos partes de trifluo-
rurc de boro, se adicionaron en un matraz de tres bocas, que
se calentaron con agitacién hasta 160~165°C, manteniéndose
la temperatura de la mezc¢la durente una hora.

300 partes de 4cido polifosférico calentado g 50°C
se adicionaron poco & poco a 200 partes del anteriormente
mencionado producto, mientras que la temperaturz se conser

vaba por debajo de 130°C. Cuando todo el 4cido se hubo adi-

cionado, 86 agitd la mezcla durante 30 minutos, y se enfrid

y mezclé con 200 partes de agua, 50 partes de n-propanol y

i.250 partes de sosa cdustica acuosa al 50%.
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EJEMPLO 51,

El procedimiento fué de iguales caracteristicas
que en el ejemplo 50 g excepcidn de que se hicieron reac-
cionar 600 partes del producto preparado con la etilendiemi
na oxletilada y el grupo epox{dico de caderna largs, con 900

partes de écido polifosférico, mezcléndose finalmente el

“producto resultante con 150 partes de alcohol n~propilico

¥y 600 partes de agua.
EJEMPLO 52.
100 partes del producto obtenido en el ejemplo 51,

se mezclaron con 50 partes de hidréxido aménico.

EJEMPLO 53,

100 partes del producto del ejemplo 51, se mezcla
ron con 60 partes de amina C~6 y 10 partes de agua.
EJEMPLO 54. ,

100 partes del producto del ejemplo 51, se mez~
claron con 60 partes de un residuo de trietanolamine (Amina
N-1) y 10 partes de sgua.

EJEMPLO 55, ‘

100 partes del producto del ejemplo 51, se mezcla
ron con 50 partes de productos sblidos de poliemina H y 35
parfes de agua.

EJEMPLO 56,

200 pertes de un producto hecho por reaccién en-
tre tres moles de 6xido de eéiileno con un mol de amina de
coco se mezclaron con 20 partes de Acido acético al 99%.
Posteriormente se adicionaron 100 partes de alcohol n-propi

1ico y a2 la mezcla resultante se le afiadieron después, 450

partes de &cido polifosférico, llevando la temperatura por
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debajo de 130°C durante 1z adicidn, y manteniendo luego la

temperatura a 130°C durente 30 minutos. La mezcls se enfrid

¥y se le adicionaron 200 partes de agua.
EJEMPLO 57,

300 partes del producto del ejemplo 56, se mezcla
ron con 120 partes de una solucién acuosa de sosa clustica
el 50%,

EJRMPLO 58.
' El procedimiento £ué el mismo que en el ejemplo

56, a excepcién de que se usaron 25 partes de 4cido acético

. .8l 99% en lugar de 20 partes, y 550 partes de 4cido polifos-

férico, en vez de 450 partes. El Acido polifosférico se adi-
cloné poco a poco, manieniendo la masa Peaccionante a una
temperatura por debaljo de 110%C, Cuando todo el 4cido estuvo
adicionado, la temperatura se mantuvo a 110°C durante 15 mi=
nutos, y finalmente se afladieron %5 partes de un residuo
de trietanolemina (Amina N-1).
EJEMPLO 53. |

600 partes del producto del ejemplo 58, se mezcla
ron con 500 partes de agua.

EJEMPLO 60,

100 partes del producto del ejemplo 59 se mezclara

con 25 partes de una solucidén acuosa de sosa cdustica al
507,

EJEMPLO 61.

200 partes del producto del ejemplo 59 se mezcla-

ron con 45 partes de hidréxido aménico.

| BJRMPIO 62,
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200 partes
ron con 85 partes de
EJEMPLO 63.

100 partes
ron con 45 partes de
molida, al 45%.
EJEMPLO 64,

100 partes
ron c¢on 20 partes de
EJEXPLO 65,

100 partes

ron con 50 partes de

del producto del ejemplo 59 se mezclg

del producto del ejemplo 59 se mezcla-
una solucidén acuosa de potasa clustica
del producto del ejemplo 59 se mezcla-

carbonato magnésico.

del producto del ejemplo 59 se mezcla-

productos sélidos de poliamina H, 20 -

partes de agua, y 5 partes de n-propanol.

EJEIPLO 66.

100 partes
ron coﬁ 50 partes de
EJRIPLO_67.

100 partes
ron con 50 partes de
EJEMPLO 68.

100 partes
ron con 50 partes de

EJEMPLO 69,
225 partes

del producto del ejemplo 59 se mezcla-~

dietilendtiamina.

del producto del ejemplo 59 se mezcla-

un residuo de amina sin resinar.

del producto del ejemplo 59 se mezcla-

Aming AL-1 y 10 partes de agua.

de amina de coco oxietilada, hecheg por

reaccifn de 6 moles de 4xido de etileno con un mol &e amina

de coco se mezclaron con 30 pertes de dcido acético al 99%,

¥y a la mezcla resultante se le adicionaron 100 partes de

alcohol n~propilico.

Se adicionaron poco g poco 550 partes
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de dcido polifosférico, manteniendo la temperatura de lg
reaccién por debajo de 100°C; y cuando todo el dcido estu~
vo disuelto, se agitdé la mezcla durante 15 minutos, y se
adicionaron 75 partes de um residuo de trietanolamina (Ami-
5. na N-1), manteniendo la temperatura por debajo de 100°C, ILg
mezcla fué posteriormente agitada durante 30 minutos, y se
adicionaron 815 partes de agua.
EJEMPﬁO T0.
225 partes de una amina gra®a de cadena larga
10, (Formonyte 801) oxietilada con 6 moles de dicha amina por
mol de esileno, se mezclaron con 30 partes de deido acético
gl 99%, 100 partes de aleohol n-propflico y 120 partes de
glicerina oxietilada, preparada por reaccidén en partes igha~-
les de glicerina y éxido de etileno en presencia de un 0,1%
15, en peso de potasa céustica molida. A esta mezcla se le adi-
cionaron poco a poco 600 partes de dcido polifosférico, men
teniendo la temperatura de reaccidn por debajo de 100°¢, Des
pués de efectuar la adicidn del dcido, la mezcla se agité
durante 30 minutos, y se adicionaron 75 partes de un resi-
20, duo de trietanolamina (Amina N-1). Lg mezcla fué de nuevo
agitada durante 30 minutos, y finalmente se le adicionaron
960 partes de agua.
EJEMPLO T1.
100 partes del producto del ejemplo 69 se mezcla-
25. ron con 50 partes de un residuo de trietanolamina, (Amina
N-1).
EJEMPLO T2,
100 partes del producto del ejemplo %O, se mezcla
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ran con 35 paftes de un resfiduo de trietanolamina (Amina
N-1).
EJEMPLO 73

100 partes del producto del ejemplo 70, se mez~
elaron con 25 partes de una amine de cadena lerga y ozxia-
laminada (Formonyte 801 mds 6 mols de 6xido de etileno por
mol de dichs amina), 25 partes de agua y 25 partes de un
residuo de trietanolamina (Amina N-1). .
EJEMPLO T4

Se siguid el mismo procedimiento que en el ejem-

plo T3, 2 excepeidn de que se emplearon 55 partes de amina

oxietilada juntamente con 55 partes de agua, sin hacer uso
de residuo de trietanolamina.
EJENPLO 75

100 partes del producto del ejemplo 59 se mezcla~
ron con 50 partes de amina C-6.
EJEMPLO 176

100 partes del producto del ejemplo 59 se mezcla=-
ron con 15 partes de una amina oxietilada de cadena larga
(un mol de Formonyte 801 mds 6 moles de dxido de etileno),
15 partes de agua y 40 partes de amina C-6,
EJEMPLO 77

200 partes de unza amina oxietilada, de cadena lar-
ga, (1 nol de Formonyte 801 mds 3 moles de Sxido de etile-
no), 25 partes de 4cido acético al 994, 100 partes de al=
cohol n-propilico, y 120 partes de glicerina oxietilada
(en partes iguales de 6xido de etileno y glicerina), se

mezclaron, adicionandose posteriormente 600 partes de dei-
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do polifosférico, manteniendo sdemds la temperatura por
debajo de 105%. Una vez que el dcido se hubo disuelto,
la mezela se agitd durante 30 minutos, y se adicionaron
75 partes de amina N-l, manteniendo la'temperatura por
debajo de 105°C. Cuando la Amina N-1 se hubo disuelto, la

mezela se agitd durante 30 minutos, enfriando posterior-

-mente y adicionando posteriormente 1120 partes de agua.

EJEMPLO 78
100 partes del producto del ejemplo 77, se mecla

ron con 25 partes de sosa cdustica al 50%.

200 partes del producto del ejemplo T7 ‘se mezela~
ron con 100 partes de Amina G-§.
EJEMPLO 80 .

200 partes del producto del ejemplo f?, se mezclom
ron con 80 partes de Amina C=6.
EJEMPLO 81

270 partes de una amina oxietilada de cadena lar-
ga (un mol de Formonyte 801 mds 3 moles de dxido de etile-
no), 40 pértes de acido acético al 99%, 60 partes de al-
cohol n-propilico, y 300 partes de glicerina oxietilada,
obtenida uniendo a partes iguales éxido de etileno y gli-
cerina, se mezclaron debidamente y se les adicionaron pos-
teriormente y poco a poco, 900 partes de Acido polifosféri
co, menteniendo adenmds la'temperatura por debajo de 110%,
A continuacién de la adicién del precitado dcido, la mez-
cle se agitd durante 30 minutos, a una temperatura de 100°¢;

enfriando luego hasta 90°C y se afiadié 100 partes de un
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resfduo de trietanolemina (Amina N-1) mientras la tempera~
tura era mantenida por debajo de 110°C. Ia mezcla se agité
de nuevo durante 30 minutos a lOO°C, y tras enfriae hasta
90°C ge afiadieron 500 partes de agua.
EJEMPLO 82

100 pertes del producto del ejemplo 8L, se mez-
claron con 60 partes de Aming C-6 y 85 partes de agua.
EJENPLO 83 |

100 partes del producto del ejemplo 59, se mez-

¢laron con 25 pértes de wna amina de cadena larga (Formo-

nyte 801), y 25 partes de n~propanol.

Los esteres fosfatados de 1los ejemplos 35 al 83
son evaluados como inhibidores de incrustacién, de la meng
ra descrita previamente, por calentamiento de cantidades
variables én una salmuera, durante periodoé predeternina~
dos, determinando entonces las cantidades de carbonato
cdleico o sulfato cdleico retenidas en solucién.

Los ejemplos siguientes, 84 y 85, ilustran los
resultados obtenidos.

EJEMPLO 84

En este ensayo, se hizo uso de la salmuera A ba-
jo una temperatura de 71°C durante 20 horas, y segin un
sistema estdtico, por ejemplo sin agitacién. La prueba ini
cial contenia 1800 mg/l de carbonato cdleico al comienzo
del ensayo, y cuando no se efectud adicidén de producto

quimico, quedaron retenidos en solucién, 480 mg/l de car-

bonato cdleico al final del emsayo. Con adicién de 2,5

; pertes por millén (ppm) de la misma composicidn de los
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ejemplos 40, 43, 44 y 46, todos ellos produjeron la total
retencidn del carbonato de calcio en la solucidn.
EJEMPLO 85

50 ml. de salmuera By }50 ml. de salmuera C, se mez
c¢laron juntamente y se usaron en un ensayo de precipita~

cidn de sulfato cdlcico, bajo una temperatura de 71% du-

- rante 24 horas, sin agitacién. Una muestra de control to-

mada en el comienzo de la operacidn, did como resultado
la existencia de 4200 mg/l de sulfato de calecio, caleoule~

do como carbonato de calcio. Al final de la prueba, el con

trol contenfa 2500 mg/1 de sulfato de calcio, caleulado

como carbonato ofleico. Ta adicién de una ppm de 1a compo

sicién de los ejemplos 59, 61, 69, 70, T5 ¥ 76, produjo
le retencién de 4200, 4200, 3200, 3700, 4100 y 3800 mg/1
respectivamente, de sulfato de calcio. Por otra parte la
adicidn de 3 ppm, y de 5 ppm de las anteriormente mencio-
nadas composiciones, produjo la retencidn de todo 61 sul-
fato cdlcico,
BJEMPLO 86

100 partes de tetrahidroxietiletilendiamina se mez
claron con 200 partes de alecohol tridecilico oxietilado (7,65
de tridecilalcohol, mds 52,4% de 6xido de etileno) y 30
partes de propanol normal. A la mezcla resultante se adi-
cionaron 200 partes de dcido polifosférico, manteniendo
la temperatura de la mezcla hasta alcanzar unos 100 a
125%, 1= temperatura se mantuvo en tal intervalo duran-
te 30 minutos, disminuyéndola posteriormente por‘debajo de

100%, Después se adicionaron 200 partes de agua, 100 par-
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tes de metanol, y 50 partes de una solucién acuosa de so-
sa cdustica al 50%.
EJEMPIO 87
' 300 partes de un residuo de destilacidn obtenido
en la fabricacidn de trietanolamina (Amina N-1) se mezols
ron conl% partes de alcohol tridecilico oxietilado, des-
crito en el ejemplo 1, calentdndose la mezcla hasta 50%.
Después se adicionaron 700 partes de dcido polifosfdrico,
menteniendo la temperatura de la mezcla hasta alcanzar
entre 130 y 140%, Posteriormente la mezcla se enfrid por
debajo de 100% y se adicionaron 700 partes de agua.
EJEMPLO 83

150 partes de un residuo de destilacidn de trieta
nolamina (amina N-1), se mezelaron con 150 partes de una
mezele de alcoholes alifdticos (Alfol 610), que contiene
wn 20% de etanol, un 35% de octanol y el resto decanol. Es
ta mezcla se calentd hasta 50°%C y se adicionaron 700 par-
tes de dcido polifosférico, lentamente y dejando subir la
temperatura hasta 130 a 140° . La mezcla se mantuvo en el
referido intervalo durante 30 minutos, una vez que se hubo
completado la adicidn del referido deido, disminuyéndose
luego la temperatura hasta 95°C, y adiciondndose finalmen-
te 500 partes de agua y 700 partes de propanol normal.
EJEMPLO 89

150 partes de un resfduo de destilacidn de trie-
tanolamina (Amina N-1), se mezclaron con 150 partes de al-
cohol tridecilico oxietilado (30,7% &e alcohol tridecilico

mds 69,3% de dxido de etileno), y la mezcla se calentd has
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ta 50°C., Posteriormente se adicionaron lentamente 500 par—
tes de dcido polifosférico, mientras se dejaba subir la
temperatura hasta 130 - 140°C, manteniéndose la temperatn
ra dentro de tal intervalo durante 30 minutos, después

de haber completado la adicidén del mencionado &cido., Fi-
nelmenie se enfrid la solucidn hasta 95°C, y se adiciona~

ron 400 partes de asgua.

EJEMPLO 90

El procedimiento es idéntico al del ejemplo 89,

a excepcidn de que el decido polifosférico se situd en wn

matraz de tres kocas, y se elevé la temperatura hasta 50%,

manteniendo una constante agitacidén. Posteriormente se in-
terrumpid el calentamiento, al.tiempo que se calentaba has
ta 50°¢ le mezela de hidroxiemina y alcohol tridecilico
oxietilado, efectudndose una adicidn gradual entre ambos
productos, permitiendo que la temperatura se incrementara
hasta 130°C, 2 cuyo nivel se mantuvo durante 30 minutos,
enfridndose posteriormente hasta 95% y adicionando final-
mente 400 partes de agua.
EJEMPLO 91 |

El procedimiento se desarrolld de idéntica manera
que en el ejemplo 88, a excepeidn de que la mezcla de hi-

droxiamina y Alfol 610, se adiciond al deido polifosférico.

EJENPLO 92

150 partes de un residuo de destilacidn de trieta
nolamina (Amine N-1), se mezcld con 150 partes de nonilfe-
nol oxietilado (32,5% de nonilfenol mds 67,5% de Sxido de

etileno), y se afiadieron lentamenie 500 paries de dcido
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polifosférico, manteniendo la temperatura de la mezcla en
un incremento constante hasta alcanzar 13000, a cuyo nivel
se mantuvo el sistema durante 30 minutos, después de los
cuzles, la mezcla se enfrié hasta 95°%C y se adicionaron
finalmente 400 partes de agua.

BJEMPLO 93
250 partes de dcido polifosférico se calentaron

hagta 50°C, y posteriormente se le adiciond una mezcla de
75 partes de eamina N-1 y 75 partes de fenol oxietilado
(55,6#4 de nonilfenol mds 44,4% de éxido de etileno) permi-
tiendo que la temperatura de le reaccidén se élevara hasta
130°c. Ia mezcla reaccional se mantuvo a estz temﬁera%ﬁfa
durante 30 minutos y luego fud enfriada por debajo de 100°C
adicionando finalmente 200 partes de agua y 50 partes de
propanol normail,
EJEMPLO 94

500 partes de dcido polifosférico, se calentaron
hasta 5000 Y se unieron con una mezcla de 30 partes de Ami
na N-1 y 30 partes de Alfol 1218 (mezcla monohidrica que
contiene wn 62% de hexadecanol y un 35% de octadecanol)
realizdndose la adicidn lentemente mientras se deja subir
le temperatura hasta 130%. Ia mezcle reaccionante se man~
tuvo a la precitada temperatura durante 30 minutos, y pos~
teriormente se enfrid por debajo de 100°C, adicionando 150
partes de agua, y 125 partes de propanol normal,
EJEMPLO 95

250 partes de dcido polifosfdrico, se calentaron

hasta 50°C ¥ se uniéron con una mezcla de T5 partes de
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tetrahidroxictilendiamina, y 75 partes de alcohol frideqi
lico oxietilado (30,7¢ de alcohol tridecilico nés 69,3%
de éxido de etileno) realizdndose la adieidn lentemente,
¥ permitiendo que la temperatura de la mezcla alcanzarsa
hasta los 130°C, cuya temperatura sé rentuvo durante 30
minutos, La mezcla fué posteriormente enfriada por debajo
de 100°% ¥ se adicionaron finalmente 200 parites de agua.
EJEMPLO 96 »

250 partes de deido polifosférico se calentaron

haste 50°C, ¥y se unieron con una muestra de 75 partes de

k ]

_ Tetrahidroxietilendiamina, y 75 partes de nénilfenol oxie-

tilado (32,5% de nonilfenol mds 67,5% de 6xido de etileno),
realizdndose la adicidén lentamente y permitiendo que la
temperatura alcanzara un nivel de 130°c, cuya temperatursa

se mantuvo durante 30 minutos, realizdndose un posterior

~enfriamiento, y wna adicidn de 200 partes de agum.

EJEMPLO 97

250 partes de deido polifosférico, se calenteron
hasta 5000, y se unieron a2 una mezcla de 75 partes de te-
trahidroxietiletilendiamina y 75 partes de nonilfenol oxig
tilado (55,6% de nonilfenol mds 44,4% de bxido de etileno)
realizdndose la zdicidn poco a poco y permitiendo que la
temperatura de reaceidn suba hasta 130°C, la cual se man-
tuvo durante 30 minutos, efectudndose posterior enfriamien
to, v una adicidn de 200 partes de agua y 25 partes de
propancl normal,
EJEMPLO 98

250 partes de deido polifosfdrico, se calentaron
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hasta 50°C, y se unieron con una mezcla de 75 partes de
tetrahidroxietiletilendiamina, y 75 partes de alcohol tri-
decilico, efectusndo la unién lentemente, y permitiendo
que la temperatura de la reaccién alcanzera 130°%C. Ia mez-
cla se mantuvo a esta temperatura durante 30 minutos, en~
fridndose posteriormente y adiciomando 200 partes de ague
¥ 50 partes de propanol normal.
EJENMPLO 99

250 partes de dcido polifosfdrico se calentaron
hasta 50°C, ¥ se les adiciona una mezcla formade por T5
partes de un residuo de destilacion de trietanolamine (Ami
na N-1) y 75 partes de tridecil alcohol, lentemente mien-
tras se deja subir la temperatura de reaccidn hasta 130%,.
La temperatura de la mezela se mantuvo a este nivel dwran-
te 30 minutos, y finalmente se enfrid, efectuando una adi~
cién de 200 partes de agua y 75 partes de propanol normal.
EJEMPLO 100

250 partes de deido polifosférico se calentaron
hasta 50°C, y se les afiade lentamente une mezcla de 75 par
tes de tetrahidroxietiletilendiamina y 75 partes de Alfol
610, mientras se deja subir la temperaturs hasta 130%. Ia
temperatura de la mezcla reaccicnanfe, se mantuvo a 130%
durante 30 minutos. La mezcla se dejd enfriar, y finalmen-
te se efectud la adicidn de 200 partes de agua y T5 partes
de propanol normal,
EJEMPLO 101

250 partes de dcido polifosférico, se calentaron

hasta 50°C, y se les efiade lentemente una mezcla de 75 par-
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tes de tetrahidroxietiletilendiamina}y 75 partes de Alfol
1218, mientras se deja subir la temperatura de reaccién
hasta 130°C, Ia precitada temperatura se mantuvo durante
30 minutos, y finalmente se enfrié la mezcla, adicionando
200 partes de agua y 50 partes de propanol normal.
EJEMPLO 102

200 partes del producto del ejemplo 90 se mezcla-
ron con 75 partes de agua y 100 partes de wna solucién‘a-

cuose de sosa cdustica al 50%.

EJEMPTO 103

200 partes del producto del eaemplo 90 se mezclap
ron con 250 partes de agua, y 150 partes de anina N—l.
EJEMPLO 104

200 partes del producto del éjemplo 90, se mezcla-
ron con 50 partes de agua y 150 partes de Amina C-6,
EJEMPLO 105

250 partes de dcido polifosfdérico se czlentaron
hasta 50%C, y se le adicidné una mezcla de 75 partes de A-
mina N-1 y 75 partes de alcohol tridecilico oxietilado
(11,1% de alcohol tridecilico mds 89,9% de éxido de etile-
no) efectuando la adicidén lentamente, al tiempo que la
temperatura se dejd subir hasta 130%. Tal temperatura se
mantuvo durante 30 minutos, enfridndose posteriormente los
productos de la reaccidn, y adicionando 200 partes de agua.
EJEMPLO 106

250 partes de dcido polifosférico se calentaron
hasta 50°C, y se les efiadié lentamente una mezcla formeda

ror 75 pertes de. Amina N-l y 75 peries de nonilfenol oxie-
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- $ilado (10,7% de nonilfenol mds 89,3% de déxido de etileno)

mientras se deja subir la temperatura de reaccidn hasta
130°¢. Después de calentar a esta temperatura durante 30
minutoé, el producto de la reaccidn se enfrié, y se adicip
naron 200 partes de agua.
EJEMPLO 107

250 partes de dcido polifosfdrico se celentaron
hasta 50°C, y se les afiadid lentamente una mezola de 75
pertes de tetrahidroxietiletilendiamina y 75 pertes de al-
cohol tridecilico (11,1% de alcohol tridecilico mds 89,9%
de 6xido de etileno) mientras se dejaba subir la temperem
tura de la reaccién hasta 130°C. Tal temperatura ée méﬁfup
vo durante 30 minutos, y una vez enfriados los productos,
se adicionaron 200 partes de agua.
EJEMPLO 108

200 partes de dcido polifosférico se calentaron
hasta 50°C, vy se les afiadid lentamente una mezcla de 75
partes de tetrahidroxietiletilendiamina y 75 partes de no-
nilfenol oxietilado (10,7% de nonilfenol mds 89,3% de 6xi-
do de etileno), mientras se dejaba subir la temperatura
de reaccién hasta 130°C, la cuel se mentuvo durente 30 mi-
nrutos, luego la mezcla de reaccidn fue enfriada y se adie¢io
naron 200 partes de agua.
EJEUPTO 109

El procedimiento se llevd a efecto de igual modo
que en el ejemplo 90, a excepcidén de que el producto se di
luyé con propanol normal y agus. En el producto resultante,

el dcido polifosférico constituyd el 21,4%, el alcohol tri-
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dec{lico oxietilado el 6,4%, el residuo de trietanolamina
el 6,4%, el agus el 50,4% y el propanol normal un 15,4%.
El componente activo eras, por esta razén, de 34;2%.

En los ejemplos precedentes, la fosfatacibén se
llevé a efecto con 4cido polifosférico al 115%. También pug
den ser usados el pentéxido de fésforo, o mezclas de écido

polifosférico y pentéxido de fésforo; sin embargb la reac-

cidn es mucho mds suave con dcido polifosférico, y su con~

trol es nucho mds ficil,

Las composiciones de la invencién, son especialmen

. te efectivas para inhibir las incrustaciones sobre superfi-

cies metdlicas, producidas por sulfato de caleio, sulfato

de bario y carbonato de caleio. Son dtiles en las industrias
de produccién de petrdleo, para evitar los depésitos de com
puestos productores de incrustaciones en superficies metdli-
cas de bombas, conductos, vilvulas, tanques, y similares,
cuando las aguas que contienen los compuestos productores

de incrustaciones ( o precursores de ellos, por ejemplo bi-
carbonato cédlcico); las cuales deben tratarse en la concen-
tracién anteriormente mencionada de por ejemplo 0,5 hasta

100 partes por millén. Los lugares en donde'la'acumulacién

- de las incrustaciones pucden llegar a ser més fécilmenteiheg

tes de problemas son aquéllos, dentro de los sistemas de ma-
nipulacién de los liguidos, en los cuales existen cambios
en la presidén del fliido, cambios en la temperatura, o varia
ciones en la velocidad de circulacidn del fldido.

La invencidn puede ser usada en sistemas de inun-

dacidén para inyectar agua en formaciones subterréneas, en
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aquellos c¢asos en que el agua sea salobre, o Sea una salmue-
re. conducente a la formacidén de incrustaciones en las super~
ficies metdlicas del sistema de inundacién. Salmueras t{pi-
cas encontradas en trabajos de inundacibn, en los cuales el
agna es tomada de manantiales disponibles, en la situseidén

de la obra o cerca de ella son:

Cloruro (NaCl) Salmuers A Salmuera B
Dureza total - ' )

Calcio (CaCO3) 4,900 mg/1 1,600 mg/1
Alcglinided P 120

(Gagos) 20 mg/1 80 mg/1 ... .
Alcalinidad M

Sulfato (NaSO4) 0 4,756 mg/l

pH 798 8’3

Alguno de los productos previamente descritos pue
de ser usado para,prevenir la formacidén de incrustaciones
en las paredes metdlicas de conductos, equipos de bombas,
¥y tanques de almacenamiento usados en la inyeccidn de flu
jos gcuosos en formaciones subterréneas. La dosificacidn
serd variads dependiendo de la composicidn y del tipo de
salmuera en la formacidn, pero generalmente, se obtendrs
un control efectivo con 10 a 20 ppm del inhibidor (partes
por millén) y en algunos casos 0,5 ppm son efectivas.

En aguas de sistemas de refrigeracibn cerrados,
en donde dicha agua procede de un suministro plblico usual
el mantenimiento de la dosificacién a un nivel de 15-30 ppm.

es usual, sin embargo un nivel de hasta 100 ppm puede necesi
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tarse o desearse en algunos casos particulares.

En calderas de baja presidén, el nivel de dosifica-
¢ién del orden de 50—256 ppm debe ser empleado para el sgua
de alimentacidn, siendo normal un nivel de 80 a 100 ppm.

Lés composiciones de la invencién pueden ser usa-
das en muchos casos de desincrustacién de superficies meta-
licas, en particular en supérficies de metales ferrosos en
donde aparezcan problemas a causa del sulfato de bario, sﬁl—
fato cdleico y/o carbonato cdleico. Mediante un adecuado
control de las formaciones de incrustaciones, pueden minimi
zarse las averfas, mantenimiento, limpiezas y repa:aeignes
causadas o determinadas por las formaciones incrustadas.

Segin un ensayo comparati#o usando saglmueras he-
chas por disolucién de 7,5 gr de cloruro sédico y 8,33 gr.‘
de cloruro cdleico en ague destilada en cantidad suficiente
para hacer 1 litro (salmuera C), ¥y 7,5 gr. de clorurehédico
y 10,66 gr. de S0,Nap en agua destiladé suficiente para ha-
cer 1 litro (Salmuera D), se encontré que la composicidn del
ejemplo 109 fué parcialmente efectivs en la prevencidén de la
deposicidén de sulfato cdleico, bajo 0,25 ppm; y completamen-
te efectiva bajo 1 ppm cuando 50 ml de cada salmuers se mez-
claron y calentaron durante 24 horas a 71°¢. Un ensayo de
control sin aditivos cansé un depésito de 1800 ppm de S04Ca
caleculado como CO3Ca.

La composicidan del ejemplo 109 asimismo previene
la precipitacién de sulfato bdrico durente un periodo de
mds de 20 horas a una temperatura de 71°C, haciendo uso ds

concentraciones de dicha composicidén de 1 a2 10 ppm en una
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solucién que contenga una concentracién de bario de 160 mg/l,
como sulfato bdrico y una concentracién de 1600 mg/l de sul-
fato, como sulfato sédico. ‘

La composicién del ejemplo 109 fué también efec~
tiva para la prevencidén de deposiciones de carbonato célcico
en la superficie de celdas de ensayo que contienen 20 ml de
salmuera (Selmuera E) hecha por disolucidn de 5180 mg/1 de
bicarbonat¢sbdico, 22,200 mg/l de eloruro sédico, 6 mg/l de
sulfato sédico (SO4Na2), 366 mg/1 de cloruro magnésico (Clp
Mg.6H,0) y 2000 mg/1 de cloruro cilcico, teniendo un pH de
6,2 cuya solucidén se saturd de didxido de carbono, anterior-
mente usado y Se calent$ durante 20 horas a 160°C. Se obtuvo
una completa inhibicidén en la deposicién de carbonato célci-
¢0, bajo una-dosificacién de 3 prm. La muestrs de control
depésité 1460 gr/l de carbonato cidlcico.

De manera similar se evealuaron los productos de
los ojemplos 93 a 104, encontrdndose que todos ellos eran
eficaces en la retencidn de sulfato cilcico en solucién en
una mezela de 50 ml de sglmuera C y 50 ml de salmuera D,
bajo una temperatura de Ti°C y unas condiciones estdticas,
durgnte 24 horas. En las muestras de control, antes de la
precipitacién, el contenido de sulfato cdleico caleculado
como carbonato cdlcico era de 4800 mg/l, y después de la
precipitacién, de 3000 mg/l. La adicién de 1 pmm, 2 ppm,

3 ppm, 5 ppm y 10 ppm de cada una de las composiciones de
los ejemplos 93 a 104 respectivamente, produjo la retencién
de todo el sulfato de cdlcio en los casos de los productos

de los ejemplos 93 y 95 y una parcial retencién en el caso
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de los otros productos.

En otras series de ensayos bajo similares condi~
ciones, en las que la muestra de control antes de la precipi
tacién dié 4900 mg/l de sulfato cdleico, caleulado Gomo car-
bonato, y 3200 mg/1 después de la precipitacidn, la adicién
de 1 ppm, 3 ppm, S5ppm, y 10 ppm de cada uno de los productos
de los ejemplos 105, 106, 107 y 108 produjo la retenéién de
todo el sulfato cdleico. La adicién de 0,5 ppm del producto
del ejemplo 105 produjo la retencién de 4600 mg/l de sulfa-

to cileico, calculado como carbonato cdleico, y por otra

. parte la adicién de 0,5 ppm del producto de los ejemplos

<

106, 107 y 108 produjo la retencién de todo el sulfato cél-
cico.

En una salmuera de carbonato cilecico, del tipo
previamente descrito, calentada a temperatura de 71°C, bajo
condiciones estdticas y durante 24 horas, el ensayo previo
dié antes de la precipitacién un contenido de 1840 mg/l de
carbonato cdlecico, y despuds de la precipitacién 400 mg/l de:

nismo compuesto. Una adicidén del orden de 1 pprm. de ceda una

de las composiciones de los ejemplos 93 g 104 produjo algo

de retencidén del carbonato cdleico, y la adicién de 20 ppm
produjo su retencibn completa. En el caso de los ejemplos
95 y 101 se obtuvo una retencidén completa bajo una concen-
tracién de 5 ppm.

En un ensayo anilogo durante un perfodo de 20 ho-
ras, las concentraciones de los ejemplos 105 a 108 propor-
cioﬁaron una completa retencidn del carbonato célecico bajo

concentracién de 3 ppm. Los productos de los ejemplos 1056,
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107 y 108 produjeron también una retencién complets bajo
una concentracién de 1 ppm. 7

BEn el proceso de fabricacién de ésteres fosfatados
previamente descrito, se entenderid que en aquellos casos en
que sea utilizado un disolvente, el proceso serd conducido

e una temperatura por debajo del punto de ebullicidn de

- dicho disolvente.

Los disolventes usados actien como disolventes
combinados y agentes para el control de la viscosidad, zun-

que algunos disolventes, por ejemplo el &cido hidroxidcetico

poseedor de un grupo hldrozllo .activo, rea001onarén en la

fosfatacién e influenciardn le composicién total de los pro
ductos finales. 7

En cierto nimero de campos petroliferos del Oeste
de Tejas y de otras 4reas, han sido establecidas inundacio-
nes en las cuales se utilizaron paras le inyeccién aguas in-
compatibles con las aguas fésiles. Esto sucede cuando no se
dispone de una fuente de gagua compatible,

En la mayor parte de estas inundaciones se hace

-uso de agua con alto contenido de sulfate, para inundar for

maciones gue posesn agua Con alto contenido en calcio. A me
dida que las aguas alcenzan el pozo productor, Se mezclan y
sucede la deposicién del sulfato cdlecico, tanto en la forme-
cién, en el orificio del pozo, como en el equipo de produc—
cién. Esto requiere la substitucién los tubos, barras y bom

bas de limpieza y surgen dificultades en el desarrollo, a

‘cansa del trabajo suplementario, 1o cual es el caso més

corriente. En la préctica de la presente invencién, la for-
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macidn de inerustaciones en el equipo de produceidn, as{
cono en las formaciones subterrineas, pueden ser reducidas

o prevenidas, Sin embargo, & medida que se forman las ineorug
taciones en la formacién productora, el agente quimico de
control de las incrustaciones ha de ser forzado 2l interior
de la formacién subterrdnea productora y de esta manera pue
de ser rechazado poco a poco 2 una de las sguas entes de mez
clarse. Para causar una inhibicién de las inerustaciones a
largo plazo, los productos quimicos deben ser adsorbidos en
les formaciones subterrdneas de modo que sean soltadas poco
a poco gl agna a medida que ésta pasa por la formacién de
modo éue se encuentre siempre en el agua una concentracién
quinica de 1 g 10000 ppm.

Algunos compuestos de control de inerustaciones,
cuando son forzados en las formaciones son adsorbidos tan
enérgicemente que se produce muy poco rechazo, si es que se
llega a producir, mientraé que otros compuestos no son esen
ciglmente adsorbidos y el rechazo se produce de immediato
provocando una proteccidn poco extendida.

En un ejemplo tipico de aplicacién, de c¢inco a dies
barriles de sgua de un pozo de petrdéleo, de produccién se
bombean dentro del pozo petrolifero, Une composicidén tal co-
mo las apteriormente descritas es inyectada entonces y des-
plazada o "escurrida a través de las formaciones subterrd-
neas que cdmportan el petrdleo, por el bombeo al interior
del pozo, de 50 z 150 barriles de agua producida, dependisndo
la cantidad, del agua producida. El petréleo y el agua son

entonces bombeados desde el pozo.
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‘Similermente, la invencidén es aplicable para el
tratamiento de aguas de pozos de suministro. Puede ser omi-
tida la preadicibén de agua el pozo. El fosfato mezclado con
ésteres o mezcla de ésteres puede ser efiadido directamente
por el ppZo de entrada de un sistema de inundacidén consis-
tente en uno o més pozos de entrada y uno o més pozos de
abastecimiento.

Como previemente Se ha indicado, las composicio-
nes quimicas preparadas seglin se ha descrito, son especial-~
mente valiosas por sus propiedades de adsorcién~desadsorcidn
las puales hacen posiple que sean adsorbidas por superfi-
cies sélidas y liberadas poco a poco dentro deiragﬁa, &eé
terminando un largo periodo de tiempo de proteccidn contra
la deposicidn de inerustaciones.

En le préctica de la invencién, deberid entender-
se que pueden efectuarée nunerosas modificaciones en la
preparacién de los ésteres fosfatados. E1 proceso de este-
rificacién puede ser conducido con o sin la adicidén de di-
solvente., Como ejemplos de disolventes se citan el isopro-
panol, n-propanol, dioxanoc y tolueno. Si se hace uso de un
disolvente, el proceso es conducido normalmente por debajo
del punto de fusidn del mismo.

Debe entenderse en la descripeidn que el.férmino
"hidrocarburo hidroxilado" se aplica para designar hidrocar
buros en los que el grupo hidroxilo estd ligado directamente
al grupo hidrocarburo, tal como en los derivados por oxial-
quilacidén en donde el grupo hidroxilo esti conectado a unea

cadena carbonosa conectada a través de oxigeno a un grupo
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hidrocarburo. En este Wltimo caso, el conjunto oxialquilado
puede contener una pluralided de otros atomos de oxigeno,
dependiendo del grado de oxislauilacidn.

Como previamente se hg indicado, la hidroxiaming

usadsa en la preparacidén del éster fosfatado deberia conte-

ner preferentemente mis de un grupo hidréxilo. Por alguna
razbn inexplicable los compuestos hechos de aminas que con-
tienen m4s de un grupo hidrdéxilo y especialmente las que
poseen 21 menos 3 y hasta 6 de tales grupos, tienen més

efectividad y pueden ser utilizadas bgjo unas dosificacio-

nes mencres. El grupo hidréxilo de la amina estd preferen

temente separado de un 4dtomo de nitrégeno de la amine por
2 a 6 4tomos de carbono, por ejemplo un grupo elguilico
tal como el etileno, propileno, butileno y homélogos. La
aming es, de preferencia, al menos parcialmente soluble
en el aguna y el producto final también preferiblemente so-
luble en ggua a las concentraciones normales, Mientras que
la dosificacidn del éster fosfatado serin las normales, den
tro del orden de 0,5 hasta 100 ppm, ciertos tipos de prepa-
rados en uso, pueden requrerir altas dosificaciones, tanto
como de 200 a 500 ppm.

Un aspecto importante reside en el hecho de que
las composiciones de la invencién son efectivas en la

inhibicién de la . precipitacidén de los compuestos de la

-durega del agua, tales como el calcio, cuando tales compo-~

siciones se usan como se ha referido cominmente para las
cantidades minimas, por ejemplo susualmente de 1 a 3 partes

por milldén, y no mids de 10 ppm. Estas cantidades son bas-
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tante menores que las requieridas normslmente para la separz
cidén del calcio con gquelatos.

| Otro importante aspeéto es lg estagbilidad de las
composiciones ante las acciones hidroliticas a altas tempe-
raturas. Pof ejemplo, pueden ser usadas para ls inhibieidn
de las incrustaciones en agha o sglmueras a 94-14900, en
donde los polifosfatos inorgénicos son relativamente ines-
tables. Pueden también utilizarse bajo condiciones en donde
se empleen temperaturas mucho meyores, por ejemplo en agua
0 salmueras que estin calentadas por combustién sumergida.

En suma, las composiciones de la invencidn pueden
actuar como inhibidores de la corrosidn en aguas y salmueras
corrosivas. |

Lz invencidn tiene utilided para evitar la forme-
cibn de depdsitos de incrustaciones que se producen en siste
mas de refrigeracién cerrados y de paso directo en 1los que
8e utilicen sguas duras.

Los compuestos también tienen utilidad en siste-
mes de agua de alimentacién de calderas y en las aguas que
son cargedas a ciertos equipos de desalinizacién, en donde
la deposicidn de incrustaciones es un problema.

La invencién puede también ser usads en la preven
cién de incrustaciones en ciertas sguas efluentes y desagiie
particularmente en los casos en que otros materiales usadés
en la prevencién de tales depdsitos lleven implicitos pro-
blemas de polucién.

Los compuestos que se han descrito bajo nombres

registrados, tienen las siguientes ccmposiciones:
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(1) Formonyte 801; es diamina de N-cocotrimetileno,

(2) Amina C-6, se obtiene come subpreoducto de una
operacidn comercisl continua; es un liquido claro de color
dmbar oscuro, compuesto en principio de una mezela de mono
aminas y diaminas alifdticas y heterociclicas. Un anillo
norfolinilo es el grupo heteroéiclico dominante, y el en-
lace oxietilénico aparece muy frecuentemente en distintos
compuestos presentes. La amina C-6 es completamente misci-
ble en agua. Los principales componentes de la amina C-6

con 4-(2-aminoetoxi)etil-morfolina, 2-(4-morfoliniletoxi)-

etanol y bis-2-(4-morfolinil)-etil-éter.

(3) Ia amina Al-1 es una mezela de N-aminoetil-
piperacina, N-hidroxietilpiperacina, N-aminoetiletanolami-
na, y altos homdlogos de estos productos. La mezcla tiene
un contenido total de nitrédgeno de 29,7 - 30,8 y un conte
nido valorable de amina, de 16,4 equivalentes molares por
gramno.

(4) Poliamina H sdlida, es una mezecla de polieti-
lenspoliaminas de la serie H2N—(RNH)XH en donde las polie~
tilen=poliamines son eltos homblogos tales como la tetrae-
tilen-pentamina,

(5) Amina N-1 es un residuo de amina obtenida en

la produccidn de trietanolamina,
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NOTA

Se reivindica como objeto de la presente petente
de invenciodns )

1. Procedimiento para impedir la farmacién de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
en su contacto con ageﬁtes incrustantes o agua corrosiva,'
ceracterizado por el hecho de comprender la operacién de

poner en contacto dichas superficies metdlicas y el agua

mientras se mantiene en esia Ultima una cantidad eficaz de

un éster fosfatado, o mezcla de ésteres fosfatados de una
hidroziamina en la gue los grupos hidroxilo de la amina

estdén conectados a un dtomo de nitrdgeno de lm amina a tra
vés de al menos un dtomo de carbono, y los grupos fosfato-

éster son uno 0 ambos de los grupos.

0 0
f1 ) 1]
~0-P-0H ¥ -0-P-0~
| |
0H OH

2. Procedimiento para impedir la formacién de in
crustaciones o de corrosién sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
que dicha hidroxiamina es una hidroxiamina no tensoactiva,

3+ Procedimiento para impedir la formacién de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
que dicho fosfatodster es un dster mixto de una hidroxia-

mina no tensoactiva y wna hidroxiamina tensoactiva,
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4, Procedimiento para impedir la formacién de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
que dicho fosfatodster es un éster mixto de una hidroxie-
ming y un hidrocarburo hidroxilado.

5. Procedimiento para impedir la formacidén de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
que dicho fosfatodster es un éster mixto de una hidroxia- :
ming no tensoactiva y un hidrocarburo hidroxilado tenscac-
tivo.. » o

6. Procedimiento para impedir la formecidn de in
crustaciones o de corrosidn sobre' superficies metilicas,
segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
gue dicha hidroxiamina contiene al menos dos grupos hidro-
xietilo,

7. Procedimiento para impedir la formacidn de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindiecacidén 1, caracterizado por el hecho de
que'didha hidroxiamina incluye trietanolamina.

8. Procedimiento para impedir la formacidén de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidén 1, caracterizado por el hecho de
que dicha hidroxiamina comprende N,N'-tetraetanoletilendia
mina,

9. Procedimiento para impedir la formacidn de in
erustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,

segin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
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que dicha amina comprende trietanolamina y N,N'-ftetraecta~
noletilendiamina,

10. Procedimiento para impedir la formacidn de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
Seguin la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de
que dicha hidroxiamine es una amina grasa oxietilada y ten
soactiva.

11. Procedimiento para impedir la formacidn de in
crustaciones o de corrosidém sobre superficies metdlicas,

segin la reivindicacidén 1, caracterizado por el hecho de

_que dicho fosfato éster es un fosfato éster mezclado o mez

cla de ésteres de: (a) una hidroxiamina que contiene menos
de 8 dtomos ae carbono en los grupos de hidrocarburo asocia
dos al nitrégeno de la amina, y (b) hidrocarburos hidroxi-
lados qﬁe contienen al menos seis 4tomos de carbono en un
grupo hidrocarburo.

12, Procedimiento para impedir la formacién de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 11, caracterizado por el hecho de
que (A) es un resfduo estable de trietanolamina.

13, Procedimiento para impedir la formacién de in
crustacionss o de corrosidn sobre suverficies metdlicas,
segin la reivindicacidn 11, caracterizado por el hecho de
que (B) es un alquilfenol oxietilado que contiene 4-12 &~

tomos de carbono en un grupo alquilo, derivado por oxieti-

~lacién con aproxinadamente 2-20 moles de dxido de etileno

" por mol de dicho alquilfenol.

14, Procedimiento para impedir la formacidn de in’
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crustaciones o de¢ corrosidn sobre superficies metdlicas,
segim la reivindicacidn 11, caracterizada por el hecho de
que (B) es alcohol tridecilico oxietilado.

15. Procedimiento para impedir la formecidén de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin la reivindicacidén 11, caracterizado por el hecho de
que (B) es una mezcla oxietilada de alcoholes primarios
que contienen al menos 6 dtomos de carbono,

16. Procedimiento para impedir la formacién de in

crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,

segin la reivindicacidn 11, caracterizado por el hecho de

que (A) es tetrahidroxietiletilendiemina.

17. Procedimiento para impedir la formacidén de in
crustaciones o de corrosidn sobre superficiesrmetélicas,
segin algune de las reivindicaciones precedentes, caracte-
rizedo por el hecho de que dicho fosfato-éster es adiciona-
do a agua usada para enfriamiento.

18. Procedimiento para impedir la formecidn de in
crustaciones o corrosién sobre superficies metdlices, se-
gin algunes de las reivindicaciones anferiores, caracteri-
zado por el hecho de que dicho fosfato-éster es adiciona~
do al agua de 2limentacidn,de calderas.

19, Procedimiento para impedir la formaecién de in

crustaciones o de corrosidén sobre superficies metdlicas,

- seglin alguna de las reivindicaciones precedentes, caracte~

rizado por el hecho de que dicho fosfato-dster es adicio-
hado a aguas efluentes y de desagiie.

20, Procedimiento para impedir la formacidn de in
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erustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin 2lguna de las precedentes reivindicaciones, caracte-
rizado por el hecho de que dicho fosfato-ester es adicio-
nado a agua usada en sistemas de inundacién para pozos
petroliferos.

21, Procedimiento para impedir la formacién de in

- erustaciones o de corrosidén sobre superficies metdlicas,

segin alguna deé las precedentes reivindicaciones,caracteri-
zado por el hecho de que dicho fosfato-éster es ubtilizado
en cantidades minimas.

22 Procedlmlento para impedir la formaclon de in

crusta01ones o de corr0816n sobre superficies metéllcas,

segin alguna de las precedentes reivindicaciones, caracte-
rizado por el hecho de gue dicho fosfato-éster es adicio-
nedo a agua celentada por combustidn sumergida.

23. Procedimiento para impedir la formacidén de in
erustaciones o de corrosién sobre superficies metdlicas,
gsegin la reivindicacidn 1l, caracterizado por el hecho de
que dicho fosfato-éster mezclado o mezcla de ésteres es
inyectado en un pozo y desplazado en formaciones subterrd-
neas en donde el fosfato~dster mezelado ¢ mezcla de ésieres
es adsorbido sobre las superficies de la formacidn, para
ser devuelto poco a poco al sgua o salmuera producida, a
lo largp de un periodo de tiempo que determina una prolon-
gada proteccidn contra los depdsitos de incrustaciones so-
bre las superficies de la formacién y de los equipos de
extraccidn,

24, Procedimiento para impedir la formacidn de in
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crustaciones o de corrosidn sobre superficies metdlicas,
segin le reivindicacidén 11, caracterizado por el hecho de
que dichos ésteres comprenden, como uno de los grupos de
esterificacidn, amina oxietilada que conbtien menos de ocho
dtomos de carbono en cada grupo hidrocarburo, y como el
otro grupo de esterificacidn, el nonilfenol oxietilado.
25, Procedimiento pars impedir la formacién de in
erustaciones o-de corrosidn sobre superficies metdlicas.
Ia presente memoria descriptiva consta de cincuen

ta y ocho hojas foliadas escritas a mdquina por una sola

caxre.,

ﬁarcéloha, 7 de.septiembre de 1.968.
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